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© Kaltor Tiegel fur das Erschmelzen und die Xristallisation nichtmetailischer anorganiacher Verbindungen 

. Kaltar Tiegel fur die Durchfuhrunp ue* akull-melting-Ver- 
fahrens mit einer gakuhtten Tiegefwandung in Form von von 
Kuhlmedium durchstrdmten Metallrohren. die in mechani- 
scher Verbindung atehen mit dem ebenfalla von Kuhlmedi- 
um durchapGften Tlegelboden mit einer Induktiona&pufe. die 
die Tiegelwandung umgibt und fiber die Hochfrequenzener- 
gie in den Tiegelinhalt einkoppelbar iet und mit einar rweiten 
Induktionaapule. die unter dem Tiegelboden angeord r at und 
unabhingig von der die Tiegelwandung umgebenden Induk- 
ttonsapuie schaftbar ist und mit einem Tiegelboden a us di- 
eJektrfachem Material. 


BUNOCSORUCXERE1 03. $4 406117/487 90 


ZEICHNUNGEN BLATT 1 Nummer: )j f I I4C 

Int. CI.': CM B 11/00 

Vefflffentlichungitao: ». April 1984 



4« 117/407 


1 


33 16 546 


2 


Patentansprflchc: 

1. Kalter Tiegel fflr das Erschmelzen und dte Kri- 
stallisation nichtmetailischer anorganischer Verbin- 
dungcn mit cincr gekahlten Tiegeiwandung in Form 
von von KOhlmedium durchstromten Metallrohren, 
die in mechanischer Vcrbindung stehen mit dem 
ebenfails von KQhlmedium durchspQIten Tiegelbo- 
den und mit einer Induktionsspule, die die Tiegel- 
wandung umgibt und Qber die Hochfrequenzenergie 
in den Tiegelinhalt einkoppelbar ist, dadurch 
gekcnnzeichnet, dafl unter dem Tiegelboden 
(15) eine zweite Induktionsspule (39) angeordnet ist, 
die unabhangig von der die Tiegeiwandung umge- 
benden Induktionsspule schaitbar ist, und dafl der 
Tiegelboden aus dielektrischcm Material besteht 

2. Kalter Tiegel nach Anspruch 1, dadurch ge- 
kennzeichnet dafl der Tiegelboden (15} aus einer 
Platte (19) besteht unter der das KOhlmedium flieflt 
und die in eine Halterung (17 f .11) aufgenommen ist, 
die mit federnd gelagerten Stiitzen (33) in Verbin- 
dung stehL 

3. Kalter Tiege! nach Anspruch I, dadurch ge- 
kcnnzeichnet dafl die die Tiegeiwandung bildenden 
Metallrohre (1) mitteis mindestens eines Verteiler- 
ringes (3) mechanisch gehaltert sind, wobei der Ver- 
teilerring mitteis einer Antriebsvorrichtung vertikai 
bewegbar ist 

4. Kalter Tiege! nach Anspruch I, dadurch, gc- 
kennzeichnet, dafl die die Tiegeiwandung bildenden 
Metallrohre (1) aus Kupfer bestchcn. 

5. Kalter Tiege! nach Anspruch 2, dadurch ge- 
kennzeichnet dafl die Platte (19) aus Quarz besteht 

6. Kalter Tiege! nach Anspruch 4, dadurch ge- 
kennzeichnet dafl die Metallrohre (1) mit einer eine 
Oxidation hemmenden Beschichtung vcrsehen sind. 

71 Kalter Tiegel nach Anspruch 6, dadurch ge- 
kennzeichnet dafl die Beschichtung aus Rhodium 
besteht 


Die Erfindung betrifft einen kalten Tiege! far das Er- 
schmelzen und die Kristallisation nichtmetallischer an* 
organischer Verbtndungen mit einer gekflhitcn Hegel* 
wandung in Form von von KQhlmcdium durchstr6mten 
Metallrohren, die in mechanischer Verbindung stehen 
mit dem ebenfails von KOhlmedium durchspQIten Tie* 
gelboden und mit einer Induktionsspule, die die Tiegei- 
wandung umgibt und Qber die Hochfrequenzenergie in 
den Tiegelinhalt einkoppelbar ist 

Ein derartiger Tiege! ist geeignet fCr die DurchfQh- 
rung des sogenannten skull-melting- Verfahrens zum Er- 
schmelzen von Ausgangsmateriaiien fQr die ZQchtung 
von Einkristallen durch direkte Einkoppiung eines elek- 
tromagnetischen Feldes von einer Induktionsspule in 
das zu crwlrmende Material 

Aus der Uteraturstelle V. L Aleksandrov, V. V. Ostko, 
A- M. Prokhorov und V. M. Tatarintsev: Synthesis and 
Crystal Growth of Refractory Materials by RF-Melting 
in a Cold Container, in: Current Topics in Materials 
Science, VoL 1, ed. by E Kaldis, North Holland PubL 
Comp., 1978, ist ein derartiger Tiegel bekannt der aus 
wassergekQhlten Kupferrohren besteht, die kreisfdrmig 
dicht an dicht nebeneinander angeordnet sind. Der Tie- 
geiboden kann aus einer wassergekQhlten Metallplatte 


oder aus mehreren Kupferrohren bestehen. Urn den zy- 
linderformigen Tiegel ist eine Hochfrequenzspuie ange- 
ordnet Das elektromagnetische Fcld koppelt durch die 
Spalte zwischen den Kupferrohren hindurch in das In- 
5 nere des Tiegels ein. 

Zum Schmelzen wird das Ausgangsmaterial im ailge- 
meinen in Pulverform in einen derartigen Tiezel einee- 

failt . 

Schlechtleitende Oxide mQssen zunichst vorgeheizt 

io werden. HierfQr werden MetallstOcke aus einem Metall, 
das dem des zu erschmelzenden Oxids entspricht ver- 
wendet die in das Pulver eingebettet werden. Das elek- 
tromagnetische Feld heizt aufgrund der induzierten 
Wirbcistrome zunSchst die MetallstQcke auf, die ihrer- 

is seits das Oxidpulvcr in der nSheren Umgebung auf- 
schmelzen. In die sich bildende Schmelze kann das Fe!d \ 
der Hochfrequenz-Spule wegen der hoheren ciektri- 
schen Leitfahigkeit der Schmelze direkt einkoppeht 
Durch Erhohung der Hochfrequenzleistung wird konti- 

20 nuierlich weiteres Oxidpulver geschmolzen, bis sich 
Schmelze bis in die N3he der Tiegelwand ausbildet Die 
wassergekQhlte innere Tiegelfteche sorgt daf Or, dafl sich 
zwischen ihr und der heiBen Schmelze eine dichtgesin- 
terte, in fester Phase vorliegende arteigene Schicht bil- 

23 det, die den Tiege! vor dem Angriff durch die Schmelze 
schQtzt Das zum Vorheizen benutzte Metall wird durch 
Sauerstoff der Luft in das zu erschmeizende Oxid umge-j 
wandelt 

Es hat sich nun gezeigt dafl mit dem bekannteh Tiegel 
jo kcinc cinwandfrcien Kristalle gczQchict werden kon- 
ncn. Durch langsames Abkflhlen der Schmelze konnen 
spontan an Tiegelboden und -wandung z. B. bis zu einige 
Zentimeter grofle Einkristalle wachsen, die sich gegen- 
seitig beim Wachstum bchindern. Die Folgen sind er- 
35 hebliche mechanische Spannungen und andere Kristall- 
baufehler. 

Der Erfindung liegt die Aufgabe zugrunde, einen kal- 
ten Tiegel zu konstruieren, bei dem die Kristallisation 
gezieit durchgefQhrt werden kann und mechanische 

40 Spannungen im Kristail und andere Kristallbaufehler 
verringert werden. 

Diese Aufgabe wird erfindungsgemafl dadurch geldst 
dafl unter dem Tiegelboden eine zweite Induktionsspule 
angeordnet ist die unabhdngig von der die Tiegelwan- 

45 dung umgebenden Induktionsspule schaitbar ist und 
dafl der Tiegelboden aus dielektrischem Material be- 
steht 

Der Erfindung liegt die Erkenntnis zugrunde, dafl die 
Wachstumsbedingungen fQr aus der Schmelze zu zQch- 

30 tende Kristalle mitteis kalter Tiegel verbessert werden 
kdnnen, wenn eine gezieite Beeinflussung der Tempera- 
turverteilung in der Schmelze mdgiich ist wenn also der 
Temperaturgradient in der Schmelze einstellbar ist Es 
wurde zunSchst versucht eine getrennte Erhitzung der 

55 zu erschmelzenden Ausgangsmateriaiien in einem Tie- 
gel, der insgesamt aus Metall bestand, vom Tiegelboden 
her durch eine getrennt zu schaltende zweite Induk- 
tionsspule unterhalb des Tiegelbodens anzustreben; 
Versuche brachten jedoch nicht den gewQnschien Er- 

60 folg. Der Erfindung liegt ^:e weitere Erkenntnis zugrun- 
de, dafl ein Grund fQr den Mtflerfolg die erheblichen 
elektrischen Veriuste im metallischen Tiegelboden sein 
kdnnten. 

Nach einer vorteilhaften Ausgestaltung der Erfin- 
S5 dung besteht der Tiegeiboden aus einer Platte, vorzugs- 
weise aus Quarz, unter der KOhlmedium flieQt und die in . 
eine Halterung aufgenommen ist die mit federnd gela- < 
gerten StQtzen in Verbindung steht Dadurch, dafl die 
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\ StQtzen fedcrnd gelagert sind, crgibi sich der Vo-teil, 
dafl die Ausdehnung der Schmelze beim Aufheizen 
kompensiert wird so dafl eine ZerstSrung der Quarz- 
r , plane, die bei nicht eine Warmedehnung dcs Tiegelin- 
haltes kompensierenden StQtzen eintreten kann. verhin- 
dert wird. Dadurch, dafl Ausdehnungskrafte in vertika- 
ler Richtung beim Schmelzprozefl durch die fedemde 
Hahung des Tiegeibodens grdQtenteils kompensiert 
werden konnen, veriangcrt sich die Sta* * ~eit der Tiegel 
erheblich. 

Nach einer weiteren vorteilhaften Ausgestaltung der 
Erfindung sind die die Tiegelwandung bildenden Metall- 
rohre mitteis mindestens eines Verteilerringes mecha- 
nisch gehaltert, wobei der Verteilerring mitteis einer 
Antriebsvorrichtung vertikal bewegbar ist. Hiermit ist 
der Vorteil verbunden, dafl der Tiegel nach abgeschlos- 
senem KristallisationsprozeB auf einfache Weise ent- 
leert werden kann dadurch, dafl der obere Tiegelteil die 
Tiegelwandung, vom Tiegelboden nach oben abgeho- 
ben und der oder die Kristalle nach unten aus dem of fe- 
nen Zylinder herausgestoflcn werden kann (kflnnen). 

Dadurch, dafl der z. B. durch Wasser gekQhlte Tiegel- 
boden nur aus dielektrischen Materialien besteht, ergibt 
sich der Vorteil, dafl bei induktiver Beheizung vom Bo- 
den her keine elektrischen Verluste im Tiegelboden auf- 
treten. 

r Dadurch, dafl zwei getrennt schaltbare Enduktions- 
/ spulen eingesetzt werden, ergibt sich der Vorteil, dafl 
die in den Tiegelinh&'t einzukoppelnde Znergiemenge 
ortiich dosierbar wird, es kann also je nach Bedarf mit 
Energie unterschiedficher Frequenz gearbeitet werden, 
wobei z. B. jeweils sowohl ein Hochfrequcnz- als auch 
/ ein Mittclfrequenz-Generator allein oder auch beide 
<^ ' Generatoren gleichzeitig zum Erschmelzen dfes Tiegel- 
\j j inhaltes eingesetzt werden konnen. Es kann zweckma- 
- \ Big sein, eine firtlich unterschiedliche Erhitzung des Tie- 
^ gelinhaltes nicht nur flber die beiden getrennt zu schal- 
tenden Induktionsspulen zu erreichen, sondem inner- 
halb des Tiegels, z. B. flber dem Tiegelboden, Hilfskdr- 
per aus einem gegenQber der Schmelze inerten, elek- 
trisch gut lei tfahigen Material vorzusehen, welche durch 
das elektromagnetische Feld aufgrund induzierter Wir- 
i belstrGme schnell und gezielt aufgeheizt werden kfln- 
\ nen. 

v Anhand der Zeichnung wird ein Ausfuhrungsbeispiel 
der Erfindung beschrieben und in seiner Wtrkungsweise 
eriautcrt. 

Die Figur zeigt einen kalten Tiegel nach der Erfin- 
dung im SchnitL Die Tiegelwandung besteht aus von 
fCQhimedium, z. B. Wasser. durchflossenen, rechtwinklig 
gebogenen und doppelwandig ausgefflhrten Metallroh- 
ren 1, z. B. aus Kupfer, die kreisformig angeordnet sind. 
Die Rohre 1 haben untereinander einen Abstand von 
03 mm und einen Auflendurchinesser von 10 mm und 
sind unten verschlossen. Das obere Ende der Rohre 1 ist 
in einen Verteilerring 3 eingeldtet, der der Zufuhr von 
KOhlmedium dient. Ein inneres Rohr V durchstdflt im 
Bereich einer Krflmmung 5 das Suflere Rohr 1 und ist 
Qber einen Krflmmcr gleichfalls mit dem Verteilerring 3 
verbunden. Die Verbindung der Rohre 1 und V erfolgt 
flber Ldtstellen 7 und 9; diese LOtstellen 7 und 9 ermftg* 
lichen bei einem Defekt einen schnellen und einfachen 
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Austausch eines Rohres 1 und 1'. Der Verteilerring 3 mit 
den Rohren 1,1' ist verbunden mit jeweils mehrercn 
Kflhlmittelzu- und -abiaufen 11 und 13. E% ist vorteilhaft, 
die Rohre 1 zum Schutz gegen *OxkL.*k>n m«t einer. 
s Schutzschicht zu versehen. Im Fall von Kupferrohrcn 
hat sich eine ungefahr 6 u.m dicke Rhodium-Schicht be- 
wahrt. 

Der Tiegelboden 15 besteht *us einem tragenden 
GrundkOrper 17 aus dieiektrischem Material, einer Plat- 

io te 19 aus gegenQber der Schmelze inert em dieiektri- 
schem Material, z. B. Quarz, und einem Haltering 21, 
toen falls aus dieiektrischem Material, z. B. AI2O3. Der 
Grundkdrper 17 kann aus einem hitzebestandigen 
Kunststoff bestehen und enthfllt Ausnehmungen zur 

15 Aufnahme der Platte 19 und des Halteringes 21, wobei 
der Haltering 21 mit dem Grundkdrper 17 fest verbun- , 
den ist, z. B. Qber Schrauben 23, z. B. aus Nylon. Durch 
eine Verschraubung ist es mdglich, die Platte 19 auf 
einen O-Ring 25 zu drticken, der zur Abdichtung gegen 

20 das KOhlmedium dient Urn lokale mechanische Span- 
nungen zwischen dem Haltering 21 und der Platte 19 zu 
verringern, ist zwischen diesen beiden Teilen ein elasti- 
scher Ring 27, z. B. aus Tetrafluorlthylen, angeordnet. 
Als Ein- bzw. Austrittsdffnungen far das Kflhlmedium 

rs dtenen Anschlflsse 29 und 31. Der Tiegelboden 15 ist mit 
StQtzen 33 verbunden, die fedem gelagert sind Die 
Federn 35 haben die Aufgabe, die Ausdehnung einer im 
Tiegel befindlichen Schmelze beim Aufheizen zu kom- 
pensieren, so dafl eine ZerstOrung der Platte 19 verhin- 

30 dert wird. Mitteis einer nicht dargestellten, mechani- 
schen Antriebsvorrichtung kann der Verteilerring 3 mit- 
samt den Rohren 1, 1' in vertikaler Richtung bewegt 
werden, also in Richtung weg vom Tiegelboden 15 nach 
oben gezogen oder in Richtung auf ihn abgesenkt wer- 

js den. Der in diesem AusfQhrungsbeispiei beschriebene^ 
kalte Tiegel hat einen Innendurchmesser von 121 mm, 
die maximale FQllhdhe betragt 120 mm Um die Tiegel- 
wandung, bestehend aus den Rohren 1, ist eine Induk- 
tionsspule 37 angebrachL Sie ist mit einem Generator j 

40 veibunden, dessen Arbeitsfrequenz zwischen J^Jind f 
LMH z lieg t. Untcrhalb des Tiegeibodens 15 ist eine \ 
wekefe Induktionsspule 39 angeordnet, die mit einem 
Generator gleicher oder anderer Arbeitsfrequenz als 
der fflr den mit der Induktionsspule 37 verbundenen ] 

4S Generator betrieben wird. Der mit der Induktionsspule 
39 verbundene Generator hat z. B. eine Arbeitsfrequenz 
y«n 7— in Beide Generatoren kfinnen unabhangig 
voneinander geschaltet werden. ^ 
Zur Inbetriebnahme des Tiegels wird der Verteiler- 

50 ring 3 mit den Rohren 1, V auf die Kflhlmittelzu- und 
•ablaufe 11 und 13 aufgesetzt, verschraubt und mitteis 
der Antriebsvorrichtung gegen den fedemd gelagerten 
Tiegelboden 15 gefahren. Der Hiutering 21 umschiieflt 
die Rohre 1 und gibt dem Tiegel eine zusatzliche Stabili- 

55 tat gegen das Verbiegen der Rohre 1. Nach Beendigung 
des Schmelz- bzw. Krista Ilisationsprozesses wird die aus 
den Rohren 1 gebildete Tiegelwandung nach oben vom 
Tiegelboden 15 abgezogen. Der kristallisierte Tiegelin- 
halt kann dann sehr leicht aus dem offenen Zylinder 

60 nach unten herausgestoflen werden. In der Figur ist der 
Tiegeiinhalt als Schmelze 41 dargestellt 


Hierzu 1 Blatt Zeichnungen 


